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Kernforschungszentrum Karlsruhe, d n 13. Juni 1978 

Karlsruhe . GmbH PLA *$W5 Ha/str 



Patentanspruch 

Verfahren zum Beschichten eines Formkbrpers aus Grafit durch das 
auf dessen Oberflache ein Belag aus einem_Karbid oder einem Karbo- 

nitrid eines der Metalle Zirkon, Titan, Niob. Hafnium oderWanadium 
hergestellt wird, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafl der Formkbrper in eine waflrig-saure Losung eines Salzes des 
MetallK cingebracht und bei einer Iiadspannung von 3-8 Volt mit dem 
im Elektrolyten gelosten Metall beschichtet wird, 

dafl der FormkiJrper nach einer Zeit von ein bis zwel Stunden dem Eiektro- 
lyten entnommen und mit reinem Was Be r gespult wird, 
dafl der Formkorper in alnen ofen eingebracht, 'in einer Schutzgasat- 
mosphare bei 38o bis 4oo K getrocknet. mit einer Geschwindigkeit 
von 5 bis 2o K/sek auf eine Temperatur von 25oo bis 33oo K erhitzt wird. 
und dafl der FormkOrper auf dieser Temperatur lo bis 3o sek ge- 
halten wird. 
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Beschrelbung 

Die Erfindung betrlfft ein Verfahren zum Beschichten einea Form- 
korpers aus Grafit nach dem OberbegrLff des Patentanspruches. 
Aus der US-Patentschrift 29 lo 379 ist ein derartiges Verfahren be- 
kannt, bei dem ein Formkdrper aus Grafit in flttssiges Wismut einge- 
taucht wird und dabei in der Weise beschichtet wird, dafl das Wismut 
in die porose Oberfl&che eindringt und dort nach dem Abkuhlen fest- 
haften kann. In dem Wismut sind die Metalle Zirkon, Hafniujn und 
Titan mil einigen Gewichtsprozenten enthalten, so dafl diese Metalle 
und/oder deren Karbide oder Nitride Bestandteile der Schicht an der 
OberflSche des GrafitkiSrpers sind. 

Der Nachteil dieses Verfahrens besteht darin, dafl eine fest haftende 
Oberflachenbeschichtung nur dann realisierbar ist, wenn die Ober- 
fl&che des Grafitkdrpers eine por6se Struktur besitzt. 
Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zu schaffen, das es er- 
m6glicht, Grafitformkorper aus verdichtetem Grafit mit glatter und 
nur wenig poroser OberflSche mit einer festhaftenden Oberflichenbe- 
schichtung hoher Verschleiflfestigkeit zu versehen. 

Diese Aufgabe wird mit der Erfindung durch die im kennzeichnenden 
Teil des Patentanspruches beschriebenen Verfahrensschritte gelost. 
Die Vortcile des vorgeschlagenen Verfahrens bestehen insbesondere 
darin, dafl unabhangig von der physikalischen Beschaffenheit der Ober- 
flache eines Formktfrpers eine Verbindung zwischen^er Oberflache 
und der auf diese aufzubringenden Schicht hergestellt wird, die hohen 
mechanischen Anforderungen geniigt. 

Das Verfahren naah der Erfindung wird an einem Anwendungsbeispiel 
nSier erlautert. 

In'der flammenlosen Atomabsorptionsspektroskopie werden Grafitrohr- 
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Kiivetten benutzt, die in Abhangigkeit von dem zu analyslerenden Ele- 
ment einem starken Verschleifl unterliegen. DLe Lebensdauer einer 
unbeschichteten Kuvette betragt etwa 50 bis 2 50 Einzelbestimmungen. 
Diese Lebensdauer kann durch Beschichtung mit Pyrokohlenstoff nur 
in unbefrledigendem Umfang erhoht werden, wobel es auflerdem nicht 
moglich ist, die Beschichtung mit gleichbleibender Qualitat herzu- 
stellen. 

Bei der Durchfuhrung des vorgeschlagenen Verfahrens wird die I&ivette 
in elne 2%-ige L.6sung von ZrCl 2 in einer 5%-igen Salzsfiure gebracht 
und mit einer Elektrode an den Minuspol einer Gleichspannungsquelle 
angeschlossen, deren Klemmenspannung 5 Volt betragt. Die Anode 
wird von einem die Kuvette umschlieflenden Netz oder Ring aus Platin- 
draht gebildet. Die Kuvette wird nach ca. 90 min dem Elektrolyten ent- 
nommen und mit destilliertem Wasser gespult. Das Trocknen der Kii- 
vette erfolgt nach dem Einepannen in die Ofenhalterung eines Atom- 
Absorplions-Spektroskops in einem sLrdmenden Schutzgas bei 4oo K. 
Am Ende des Trockenvorganges wird die Kuvette mit einer Geschwindigkeit 
von lo K/sek auf ca. 3ooo K aufgeheizt und diese Temperatur ca. 3o sek 
gehalten. 

Wenn die Beiastbarke it des Ofens diesen letzten Verfahrensschritt nicht 
zul&flt, kann das Konstanthalten der Hochsttemperatur wahrend einer 
vorbestimmten Zeit auch ersetzt werden durch eine Wtederholung des 
Aufheizvorganges. Nach dem Abkuhl&n ist die Kuvette eins^zbereit und 
erreicht eine Lebensdauer von ca. 5oo bis 800 Einzelbestimmungen bei 
sehr guTeT*RepVod^uzierbark Meflergebnisse. Der Variations- 

\io^fS\%\SW^^&gV^ol%\%^ bei mit Pyrokohlenstoff beschichteten Kii- 
vetten t tf.V* 3%i ' 
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